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Abstrakt: V této práci jsou shrnuty základní poznatky o fyzikálních vlastnostech práškových 
materiálů, se zvláštním ohledem na analýzu distribuce velikosti částic. Praktická část práce je 
zaměřena na srovnání mokré a suché cesty měření distribuce velikosti částic pomocí 
laserového analyzátoru Malvern. Cílem bylo nalézt optimální podmínky měření pro obě 
metody, umožňující dosažení co největší shody distribučních křivek pro práškový wolfram. 
 
Klíčová slova: distribuční křivka, Malvern 2000, suchá metoda, mokrá metoda, velikost 
částic, laserová difrakce, měrný povrch, střední velikost zrna 
 
Abstract: This work summarizes the basic knowledge about the physical properties of 
powder materials,with special focus to the analysis of particle size distribution. The practical 
part is focused on the comparison of wet and dry way of particle size distribution 
measurement by using the Malvern laser analyzer. The aim was to find the optimum 
conditions for both measurement methods for achieving the greatest possible consensus 
distribution curves for powdered tungsten. 
 
Keywords: distribution curve, Malvern 2000, dry method, wet method, the particle size, laser 
diffraction, surface area, average grain size
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1 Úvod 
 
1.1 Cíle 
 
V oblasti zkoumání vlastností pevných částic práškových materiálů je v dnešní době 
hojně rozšířena metoda laserové granulometrie a tato bakalářská práce je věnována řešení 
problému metodiky měření distribuce částic, s přihlédnutím ke sjednocení a optimalizaci 
datových výstupů za použití suché i mokré metody analýzy. Práce je vedena snahou o 
dosažení co nejlepší shody distribučních křivek analyzovaného materiálu pomocí obou 
metod.Konečným výsledkem této práce by měla být možnost vytvořit vhodnou metodiku 
měření na přístroji Malvern 2000, poskytující stabilní a reprodukovatelné výsledky, v co 
největší shodě za použití mokré i suché cesty analýzy. 
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2 Základní vlastnosti částic a metody jejich stanovení 
 
2.1 Velikost částic 
 
Každá dispergovaná fáze se skládá z jednotlivých částí, které lze od jejich okolí 
jednoznačně odlišit a které za daných podmínek zachovávají svou celistvost [1]. Případné 
stabilní útvary, vytvořené spojením menších částic, se nazývají aglomeráty. 
Velikost částic patří mezi základní charakteristiky práškového materiálu. Velikost 
pravidelných, kulovitých útvarů může být popsána průměrem částice, zatímco v případě 
nepravidelných a členitých částic je situace podstatně komplikovanější (viz obr. 2.1). Tvar 
částic je řešen normou ČSN 42 0890-12 „Zkoušení kovových prášků. Stanovení tvaru částic“. 
Aby bylo možné vytvořit úplný popis částic, je nutno znát tři parametry - délku, výšku a 
šířku, neboť se jedná o trojrozměrné objekty. Výjimku tvoří kulovité částice. Z tohoto důvodu 
je většina metod stanovení velikosti částic založena na aproximaci, že měřené objekty jsou 
kulovitého tvaru (ekvivalentní průměr koule). V takovém případě stačí jediný parametr 
(průměr koule) k vyjádření rozměru dané částice. Jedná se tedy o zjednodušení reálné situace, 
což na jedné straně výrazně ulehčuje samotné měření, avšak na druhé straně nemusí být 
výsledky měření velikosti nepravidelných částic různými metodami srovnatelné. 
Některé příklady ekvivalentních průměrů [2]: 
- Objemově ekvivalentní průměr  Dv= průměr koule o stejném objemu jako vybraná 
nepravidelná částice Vp, t.j. ܦ௩ ൌ ൬͸ߨ ௣ܸ൰ଵ ଷൗ  (2.1) 
 
- Povrchově-ekvivalentní průměr Ds = průměr koule se stejným povrchem jako 
vybraná nepravidelná částice Sp , t.j. ܦ௦ ൌ ൬͸ߨ ܵ௣൰ଵ ଶൗ  
 
(2.2) 
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Obr. 2.1 Přehled možných tvarů částic. 
 
Jednotlivé metody měření velikosti částic mohou využívat k jejich charakterizaci různé 
parametry podle konkrétních požadavků – obr. 2.2. 
kulovité oblé hranaté krychlové 
jehlicovité ve tvaru kapky houbovitý, 
pórovitý 
cylindrický 
vločkovitý 
propojené vláknité nepravidelné 
polygonální dendritické aglomeráty 
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Obr. 2.2Nejčastější způsoby vyjádření velikosti částic: a) Feretův průměr (vzdálenost mezi 
tečnami rovnoběžnými se zvoleným směrem, který musí být zachován pro všechny částice), b) 
Martinův průměr (délka úsečky půlící plochu obrazu částice; směr úseček musí být zachován 
pro všechny částice), c) průměr kruhu o ploše shodné s plochou obrazu částice, d) délka a 
šířka částice[1]. 
 
2.2 Distribuční křivky 
 
Skutečné práškové systémy jsou povětšinou polydisperzní, tedy jejich částice mají 
různou velikost. K popisu rozdělení velikosti částic slouží tzv. distribuční křivky.  
Jejich grafické zobrazení je možné dvěma způsoby. První možností je diferenciální 
podoba vyjadřující závislost veličiny charakterizující množství částic (objem, počet částic, 
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intenzita jimi rozptýleného světla) na veličině charakterizující velikost částic (ekvivalentní 
průměr koule či logaritmus tohoto průměru). 
Druhým typem zobrazení je integrální (kumulativní) křivka, kde je na svislé ose 
uvedeno procentuální zastoupení všech částic větších, respektive menších než je velikost 
zobrazená na vodorovné ose. Tento typ zobrazení je vhodný pro detailní analýzu vzorku, není 
však již příliš vhodný pro práci s větším množstvím výsledků. 
Pro tento účel se idealizují experimentální distribuční křivky pomocí distribučních 
funkcí a nadále se využívá pouze parametrů těchto funkcí [1]. Povětšinou pak postačují dva 
parametry, které popisují střední velikost částic a polydisperzitu této distribuce. 
K popisu distribuce velikosti části lze aplikovat celou řadu distribučních funkcí, z nichž 
nejpoužívanější je logaritmicko-normální distribuční funkce 
݂ሺ݈݋݃ݔሻ ൌ ͳߪξʹߨ ݁ݔ݌ െ ሺ݈݋݃ݔ െ ݈݋݃ߤሻଶʹߪଶ  
 
(2.3) 
kde x je velikost částice, μ je medián, σ (směrodatná odchylka logx) je veličina 
charakterizující polydisperzitu. Graf této funkce je symetrický, jestliže na vodorovnou osu 
vyneseme logaritmus velikosti [1]. 
Kvantita částic bývá vyjadřována různě v závislosti na zvolené metodě analýzy. Metody 
počítající částice dávají tzv. četnostní rozdělení, což znamená rozdělení udávající počet částic 
v jednotlivých velikostních třídách. 
Naproti tomu například sítová analýza, případně centrifugační metoda poskytují 
hmotnostní či objemové rozdělení. 
Různé typy rozdělení lze navzájem přepočítat, přesnost ovšem s narůstající 
polydisperzitou klesá.  
Na distribuční křivce se uvedený přepočet projeví zvýrazněním oblasti, která je mimo 
interval největšího výskytu v původním četnostním rozdělení. Popsaný efekt je zákonitý, tj. 
objemové (hmotnostní) rozdělení, včetně z něho vyplývajících hodnot středních velikostí, 
zdůrazňuje více hrubší částice daného vzorku než četnostní rozdělení získané za stejných 
podmínek [1]. 
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2.3 Sítová analýza 
 
Sítová analýza je založena na jednoduchém principu mechanického rozdělení částic na 
podíl, který projde a podíl, který je na sítech zachycen. Použití více sít o rozdílné velikosti 
otvorů umožňuje rozdělit práškový vzorek na jednotlivé velikostní frakce. Vzorek práškového 
materiálu o určité hmotnosti je umístěn na horní síto s největšími otvory. V důsledku 
vibračních pohybů sít o zadané amplitudě, seřazených postupně podle klesající velikosti ok, je 
prášek následně proséván a rozdělován na jednotlivé frakce. Poslední frakce, která je 
zachycena ve spodní nádobě a která prošla všemi síty, se označuje jako podsítová. Jednotlivé 
frakce jsou kvantitativně odebírány ze sít a váženy. (viz obr. 2.3) Podmínky sítové analýzy 
řeší norma ČSN ISO 4497„Kovové prášky. Stanovení velikosti části proséváním za sucha“ 
Pokud jsou částice nepravidelného tvaru, závisí pravděpodobnost průchodu síty na 
jejich orientaci. V daném případě lze průchodnost částic jednotlivými síty modifikovat 
změnou pohybu síta v průběhu analýzy. V případě horizontálního pohybu se anizometrické 
částice orientují svou hlavní osou shodně s rovinnou síta.  Vertikální pohyb naopak podporuje 
náhodnou orientaci částic. 
Směr, intenzita a doba pohybu sít ovlivňují prosévací efekt, a tím i výsledek měření. 
Dnešní konstrukce přístrojů umožňují dosáhnout reprodukovatelnosti měření i při použití sady 
sít nad sebou. Přesnost analýzy ovlivňuje také stupeň opotřebení sít a v neposlední řadě i 
rozrušování částic během analýzy. Množství použitého prášku je povětšinou dáno zněním 
příslušné normy. 
Síta jsou obvykle vyráběna v normalizované řadě, kde se rozměry otvorů sousedních sít 
liší faktorem ξʹ[1]. 
V zahraničí i u nás je často používána v souvislosti se síty jednotka mesh. Tato jednotka 
vyjadřuje počet ok připadajících na jeden palec (2,54 cm) síta tkaného z drátu, jehož otvory 
odpovídají průměru drátu. V jednotlivých národních předpisech pracujících s jednotkami 
mesh se vyskytují drobné rozdíly v označení sít související s různým zaokrouhlováním. 
Rozdíly jsou uvedeny na několika příkladech v tabulce 2.1. 
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Tabulka 2.1 Část převodní tabulky velikosti sítových ok podle různých norem. 
 
 
 
Obr. 2.3 Sítová analýza se spoléhá na použití sady sít o postupně menší velikosti otvorů (větší 
hustota síťoviny)pro zachycování částic, na základě předpokládané velikosti průřezu[3]. 
 
jmenovitá velikost sítového 
oka 
ČSN ISO 3310 
[mm] 
ASTM E11 # 
E323 # 
 
[No./ mesh 
Tyler Standard 
Screen Scale Sieves 
 
[mesh] 
0,063 230 250 
0,125 120 115 
0,250 60 60 
0,500 35 32 
1,00 18 16 
2,00 10 9 
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2.4 Sedimentační a centrifugační metody 
 
Sedimentace částic v gravitačním, respektive odstředivém poli je základem klasických 
metod analýzy velikosti částic. Při tomto ději rozměrnější částice sedimentují rychleji než 
menší. Tímto dojde k rozdělení částic dle velikosti, což spolu s vhodně zvoleným způsobem 
stanovení koncentrace umožňuje vypočítat distribuční křivky. Nejlépe použitelným je pak 
hmotnostní, respektive objemové rozdělení. 
Velikost kulovité částice, která se usazuje účinkem gravitace v daném prostředí 
s laminárním prouděním (t.j. splňující Reynoldsovo kritérium), lze stanovit ze Stokesova 
zákona: 
ݎ ൌ ඨ ͳͺߟ݄ሺߩ௦ െ ߩ௟ሻ݃ݐ ǡ 
 
(2.4) 
 
Kde η je viskozita kapaliny, h výška pádu částice za čas t, ρs resp. ρl je efektivní hustota 
částice resp. hustota kapaliny [1]. 
Pro sedimentační děj uskutečněný v centrifuze platí: 
ݔ ൌ ඨ ͳͺߟ݈݊ሺݎ ݎ଴Τ ሻሺߩ௦ െ ߩ௟ሻ߱ଶݐ ǡ 
 
(2.5) 
Kde r0 je počátek, r konec dráhy částice v centrifuze při úhlové rychlosti ω za čas t[1]. 
V poli centrifugy dosahuje sedimentace ve srovnání s metodou gravitační vyššího 
zrychlení a také je umožněno při vzrůstajícím poloměru otáčení zvyšování rychlosti částic. 
Dochází též k divergenci trajektorií jejich pohybů. O to je vyhodnocování měření v centrifuze 
komplikovanější. 
V praxi často nebývají předpoklady uvedené u výše zmíněných rovnic dokonale 
splněny: 
- Částice nebývají kulovité a homogenní. Mohou se pohybovat ve formě shluků a 
okolní prostředí nesplňuje podmínky nekonečně rozsáhlého homogenního prostředí. 
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- Na částice působí další síly nad rámec uvažovaných v předchozích rovnicích, např. 
Brownův pohyb, elektrostatické síly, unášení proudící kapalinou). 
- Nejsou splněny podmínky laminárního proudění. Při jejich splnění nedochází při 
sedimentaci k orientaci nekulovitých částic. Pokud podmínky splněny nejsou, jsou 
uvažovány kulovité ekvivalenty zkoumaných částic. 
- U nehomogenních částic se také uplatňuje jejich efektivní hustota. Sedimentace 
agregátů, tedy většinou porézních částic, je pomalejší, než by byla sedimentace 
jejich kompaktních ekvivalentů o stejném vnějším rozměru. Je to způsobeno 
přítomností fází o nižší hustotě (póry obsahující vzduch, či disperzní kapalinu), díky 
nižší rychlosti usazování se pak agregáty jeví jako částice menší, než je tomu ve 
skutečnosti. Z tohoto důvodu je pro analýzu materiálů s výrazně rozdílnou hustotou 
(například různé druhy materiálu) tato metoda v podstatě nepoužitelná. 
- Částice, nacházející se blízko sebe, sedimentují vyšší rychlostí, než jejich izolované 
ekvivalenty. 
- U polydisperzních materiálů zpomaluje proud kapaliny, vytlačený sedimentací 
hrubších částic, usazování jemnější frakce. 
- S rostoucí koncentrací částic se zvyšuje efektivní viskozita kapaliny. U velmi 
koncentrovaných suspenzí sedimentují částice stejnou rychlostí bez ohledu na jejich 
velikost [1]. 
Vhodně zvolenou koncentrací částic lze eliminovat většinu zmíněných negativních 
efektů, naředění také snižuje efekt elektrokinetických vlivů (sedimentační potenciál). 
Doporučována je koncentrace nepřesahující 1% dispergované fáze. 
Při sedimentaci v reálných podmínkách je nutné vzít v úvahu stěny nádoby, v jejichž 
blízkosti sedimentují částice pomaleji. Vzdálenost protilehlých stěn by měla být větší než 50 - 
ti násobek velikosti největší analyzované částice. 
Podmínky laminárního proudění při sedimentace jsou splněny, jestliže pro Reynoldsovo 
kriterium platí: 
ܴ݁ ൌ ߩ௟ݒݔߟ ൏ Ͳǡʹ 
 
(2.6) 
Kde v je rychlost sedimentující částice [1]. 
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Z této podmínky a v rozsahu platnosti Stokesova zákona lze vyjádřit maximální velikost 
částice pro sedimentační analýzu: 
ݔ ൌ ඨ ͵ǡ͸ߟଶߩ௟ሺߩ௦ െ ߩ௟ሻܽయ  
 
(2.7) 
Pro gravitační sedimentaci je zrychlení a = g, pro sedimentaci v centrifuze a =ω2r[1]. 
 
2.5 Měrný povrch 
 
Měrný povrch je charakterizován jako veličina popisující velikost povrchu vzorku o 
jednotkové hmotnosti. Čím je menší velikost částic, respektive složitější morfologie 
(členitější, pórovitější), tím je měrný povrch větší. U neporézních vzorků nepřímo vyjadřuje 
střední velikost částic. Jeho znalost je důležitá z hlediska posouzení vlastností materiálu, 
vyjadřujících jeho schopnost adsorpce či účasti na heterogenních reakcích. Hodnota měrného 
povrchu hraje také důležitou roli při slinovacích procesech. 
Nejběžnější metoda stanovení měrného povrchu práškového vzorku je založena na 
principu fyzikální adsorpce plynu na povrchu tuhé fáze. Během procesu je měřeno množství 
plynu potřebného k vytvoření monomolekulární adsorbované vrstvy. Ze znalosti plochy, 
kterou v monomolekulární vrstvě zaujímá adsorbovaná molekula plynu, se vypočítá 
specifický povrch, vztažený na jednotku hmotnosti vzorku [1]. 
V reálných podmínkách může snadno dojít i k situaci, že plyn nepokrývá dokonale celý 
vzorek, nebo případně se naopak adsorboval ve více vrstvách. Při zpracování dat měření proto 
vycházíme z rovnice adsorpční izotermy. Nejčastěji se využívá rovnice Brunauer, Emmett a 
Tellera (BET teorie), která popisuje adsorpci molekul plynu na povrchu pevných látek a je 
základem analytické metody pro měření specifické plochy povrchu porézních, respektive 
disperzních materiálů: ܸܲሺ ଴ܲ െ ܲሻ ൌ ͳܸଵܿ ൅ ܿ െ ͳଵܸܿ ܲܲ଴ 
 
(2.8) 
 
kde V je objem adsorbovaného plynu při tlaku P, V1 je objem plynu potřebného pro 
vytvoření monomolekulární vrstvy, P0 je tlak nasycených par, c je konstanta, která 
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exponenciálně závisí na rozdílu tepla adsorpce plynu do monomolekulární vrstvy a 
kondenzačního tepla. Pro ܿ ب ͳ dochází k adsorpci do dalších vrstev teprve po úplném 
obsazení první vrstvy [1]. 
Rovnice BET v tomto tvaru umožňuje nalezení veličin V1 a c z lineární závislosti  ௉௏ሺ௉బି௉ሻ na relativním tlaku  ௉௉బ. 
 
Obr. 2.4 Schematický nákres dusíkového analyzátoru měrného povrchu BET. Vzorek čistého 
prášku se ochladí na teplotu, kdy dojde k adsorpci (teplotě kapalného dusíku v tomto 
případě). Toky hélia a dusíku jsou upraveny pro konkrétní poměr parciálního tlaku. Vzorek je 
vystaven plynné směsi, což vede ke změně tepelné konduktivity ve chvíli, kdy je dusík 
selektivně navázán. Plocha adsorpčního píku umožňuje změření měrného povrchu[3]. 
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2.6 Fisherův analyzátor podsítné velikosti zrn – průměrná velikost částic 
 
Tento přístroj umožňuje reprodukovatelně měřit střední velikost částic v rozsahu 0,2 až 
50μm. 
Pracuje na principu ovlivnění tlaku vzduchu při průchodu vrstvou práškového 
materiálu. Částice práškového materiálu ovlivní tlak proudu regulovaného vzduchu úměrně 
své velikosti. Přes vrstvu hrubozrného prášku prochází proud vzduchu snadněji než přes 
objemově srovnatelnou vrstvu jemnějšího materiálu. Jsou-li při každém měření dodrženy 
stejné postupy přípravy vzorku (množství materiálu, průměr měrné trubice a síla stlačení 
vrstvy materiálu před průchodem vzduchu), lze při konstantním tlaku vháněného vzduchu 
definovat jeho střední zrnitost a toto měření snadno reprodukovat. 
Základní operační princip přístroje je postaven na vzduchové pumpě, vytvářející tlak 
vzduchu, který je stabilizován na konstantní hodnotu regulátorem. Stlačený vzduch je veden 
do měrné trubice, kde je situován práškový vzorek. Tlak vzduchu po průchodu stlačeným 
práškovým vzorkem v měrné trubici je měřen pomocí kalibrovaného manometru, ve kterém 
hladina tekutiny (demineralizované vody) ukazuje střední průměr velikosti částic na čtecím 
diagramu, jehož křivky jsou vyjádřením rovnice dané Goodenem a Smithem: 
݀௠ ൌ ܥܮሺܣܮ െ ͳሻଷ ଶΤ ඨ ܨܲ െ ܨ 
 
(2.9) 
kde: 
A = 1,267 cm
3, vnitřní průřez měrné trubice 
C = 3,80, přístrojová konstanta 
dm = střední průměr částice (μm) 
F = tlakový rozdíl (cm vody nebo g/cm
2
) 
F/2 = kalibrační výška (cm vody) 
L = výška vzorku (cm) 
P = celkový tlakový pokles (cm vody nebo g/cm
2
) 
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V diagramu jsou na vodorovné ose vyneseny hodnoty porozity materiálu a na svislé 
hodnoty střední velikosti částic materiálu. Porozita je dána pozicí ukazatele po definovaném 
stlačení vzorku na tzv. base line. Střední velikost zrna je následně odečtena z výšky hladiny 
v manometru. Schéma přístroje je uvedeno na obr. 2.5. 
 
 
Obr. 2.5Schéma Fisherova analyzátoru. 
1-1 Regulátor konstantního tlaku 
1-2 Kontrola tlaku 
1-3 Vzdušný filtr 
1-4 Vzduchová pumpa 
1-5 Sušidlo 
1-6 Stlačený práškový vzorek 
1-7 Měrná trubice 
1-8 Přepínač rozsahu měření 
1-9Manometer 
1-10 diagram střední zrnitosti 
1-11 regulátor hladiny manometru [4] 
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3 Princip metody stanovení distribuce velikosti částic pomocí 
laserové difrakce 
 
3.1 Podstata laserové difrakce 
 
Difrakce laserového světla vyplývá z interakce světla s částicemi a může být popsána 
matematicky Fraunhofer nebo Mieteorií. U jedné sférické částice, difrakční vzor ukazuje 
typickou kruhovou strukturu. Vzdálenost r0 prvního minima do centra je závislé na velikosti 
částic, jak je znázorněno na obr. 3. 1. a obr. 3. 2[5]. 
 
            Obr. 3.1 Difrakční model malé částice[5]. Obr. 3.2 Difrakční model větší částice[5]. 
 
Při měření distribuce velikosti částic pomocí laserové difrakce jsou unášeny měřené 
částice disperzním prostředím do kyvety, kde jsou prozařovány laserovým paprskem, který se 
během průchodu kyvetou a interakcí s přítomnými částicemi rozptyluje. Dochází k ohybu 
laserového paprsku, tedy difrakci. Mezi velikostí částice a úhlem ohybu paprsku existuje 
nepřímá úměra, naopak mezi velikostí částice a intenzitou záření je přímá úměra. S klesající 
velikostí částice, vzrůstá difrakční ohybový úhel (viz obr. 3.3), zatímco intenzita záření klesá 
v závislosti na velikosti částice. Ve zkratce tedy: 
- Velké částice rozptýlí světlo v malém úhlu, ovšem s vysokou intenzitou. 
- Malé částice rozptýlí světlo v širším úhlu, ovšem s nízkou intenzitou.  
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Obr. 3.3 Malé částice poskytují větší úhel rozptylu než velké částice, což je základ pro 
analýzu velikosti částic na základě rozptylu laserového světla[3]. 
 
 
Obr. 3.4 Světlo, dopadající na částice tvaru koule, které se vznáší v prostoru, je rozptýleno 
v různých směrech.  Rozptýlené světlo má intenzitu I1 vzniklou polarizací světla ve směru 
složky kolmé na čelní stranu a složky I2 ve směru čelní složky [6]. 
Kvantita světla stanovená v různých směrech je využita k výpočtu distribuce velikosti 
částic. K tomuto účelu slouží i následující teorie: 
 
Model Fraunhofer 
Frauenhoferova aproximace je jedna z nejjednodušších používaných teorií. Tento model 
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může předpovědět rozptyl částic tak, že vložíme matný disk o známé velikosti do laserového 
paprsku. Tento model je postačující pro některé částice, ale necharakterizuje rozptyl přesně. 
Velmi málo částic je diskového profilu. 
Fraunhoferova aproximace byla používána u počátečních přístrojů zaměřených na 
difrakci světla. Předpokládá, že měřené částice jsou neprůhledné a rozptylují světlo v úzkých 
úhlech. V důsledku toho je použitelná pouze pro velké částice, a bude mít za následek 
nesprávné posouzení jemné frakce částic [7]. 
Teorie Mie 
Přijatá teorie, která přesně předpoví rozptyl světla a jeho chování na všechny materiály 
a za všech podmínek je známa jako Mie teorie. Teorie Mie je založena na Maxwellových 
rovnicích elektromagnetického pole a předpovídá intenzitu rozptylu vyvolanou všemi 
částicemi v rozsahu měření, ať už jsou průhledné nebo neprůhledné. Mie teorie byla vyvinuta 
k předpovědi cesty světla, které je rozptylováno sférickými částicemi a pojednává o trase 
paprsku světla, který prochází nebo je pohlcován měřenými částicemi. Tato teorie je více 
přesná než model Fraunhofer, ale předpokládá, že je známa nějaká specifická informace o 
zkoumané částici, jako její index lomu a absorpce. Důležitý moment této teorie je, že je znám 
rozměr částic a další detaily o její struktuře a tak může být přesně předpovězen způsob, jakým 
bude rozptylovat světlo. Každý rozměr částic bude mít svůj vlastní příznačný rozptyl jako 
otisk prstu, který je rozdílný od každé jiné velikosti částic. Teorie Mie používá rozdíl indexů 
lomu mezi částicí a disperzním médiem k předvídání intenzity rozptýleného světla. To také 
popisuje, jak absorpční charakteristiky částice ovlivňují množství světla, které se přenáší na 
částice, a je buď absorbováno, nebo lámáno. Tato schopnost vysvětlit dopad lomu světla je 
důležitá zejména pro částice o průměru menším než 50 μm nebo ty, které jsou transparentní. 
Tato teorie je založena na následujících předpokladech:  
- Měřené částice jsou kulovité 
- Suspenze je zředěná, takže světlo je rozptýleno jednou částicí a detekováno, 
dříve, než interaguje s částicí další.  
- Optické vlastnosti částic a okolního prostředí jsou známy.  
- Částice jsou homogenní. 
Principiální schéma měření distribuce částic pomocí laserové difrakce je znázorněno na 
obr. 3.5
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Obr. 3.5 Princip analýzy velikosti částic za použití rozptylu procházejícího laserového světla. 
Prášek je rozptýlen a přivádí se do měřící cely, kde dochází k rozptylu. Detekční systém měří 
úhlovou intenzitu pro následné počítačové výpočty distribuce velikosti částic[3]. 
 
3.2 Výhody laserové difrakce 
 
Laserová difrakce je nedestruktivní metoda, která může být použita buď na suché, nebo 
mokré vzorky. Měření velikosti částic vychází ze základních vědeckých principů, není tedy 
potřeba externí kalibrace, dobře navržené nástroje jdou snadno nastavit a spustit a vyžadují 
jen minimální údržbu. Kromě toho, tato technika nabízí: 
- Široký dynamický rozsah měření.  Moderní systémy umožňují uživatelům měření částic v 
rozmezí od 0,02 μm do několika milimetrů bez změny optické konfigurace, zajistí, aby 
dobře rozptýlené a aglomerované částice byly detekovány stejně dobře. 
- Flexibilita. Technika je rovněž použitelná pro spreje, suché prášky, suspenze a emulze, 
což umožňuje realistické porovnání produktů o odlišném složení. 
- Vytvoření distribuce velikosti částic v závislosti na množství – to je, v jaké oblasti se 
vyskytuje většina materiálu, pokud jde o velikost částic 
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- Rychlé získávání dat – jedno měření v celém dynamickém rozsahu může být provedeno v 
0,4 ms, což umožňuje studovat dynamické děje. 
- Reprodukovatelnost. Vysoká rychlost získávání dat umožňuje provést tisíce měření, ze 
kterých může být vytvořen průměrný výsledek. Ve spojení s normalizovanými 
provozními postupy tak lze dosáhnout rozdílu měření mezi dvěma přístroji menšího než 1 
%. Je tedy možno snadno porovnávat výsledky z různých pracovišť. 
- Snadné ověření. Techniky laserové difrakce nevyžadují kalibraci, ale mohou být snadno 
ověřeny pomocí různých snadno dostupných NIST standardů ( např. z Duke Scientific, 
White house Scientific , NIST ) [7]. 
 
3.3 Suchá a mokrá metoda měření distribuce částic pomocí laserové 
difrakce 
 
3.3.1 Suchá metoda 
 
Suchá metoda měření je založena na disperzním prostředí proudu vzduchu o 
stanoveném tlaku, který nese materiál vzorku do kyvety s procházejícím laserovým paprskem. 
Správnost měření je ovlivněna několika faktory. Prvním faktorem je, že metoda 
laserové difrakce předpokládá ideální kulovitý tvar částice a výslednou distribuci poté 
přepočítává na objem. Znamená to, že pokud je mezi malými částicemi jedna velká (obr. 2), 
distribuční křivka se posune směrem k velkým částicím. Výsledek je tedy zkreslený. Druhým 
faktorem je optimální nastavení metody měření tzv. SOP (standard operating procedure). 
V případě suché cesty je možno měnit rychlost sypání vzorku do systému (feed rate - %) a 
tlak vzduchu, pod kterým je vzorek unášen do měřící cely (air flow - bar) [8]. 
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3.3.2 Mokrá metoda 
 
Disperzní jednotka na mokré vzorky používá tekuté dispergační činidlo, na bázi vody, 
případně jiného rozpouštědla, aby se vzorek rozptýlil. Smáčení povrchů částic molekulami 
disperzního činidla snižuje jejich povrchovou energii, tedy snižuje přitažlivé síly mezi 
dotýkajícími se částicemi. To umožňuje, aby byly odděleny a přešly do suspenze. Z důvodu 
zachování homogenity recirkuluje suspenze se vzorkem nepřetržitě přes měřicí zóny. U 
disperzních činidel s vysokým povrchovým napětím, jako je voda, může přidání malého 
množství povrchově aktivní látky výrazně zlepšit smáčivost a následnou disperzi částic. Za 
účelem rozptýlení jednotlivých částic se obvykle vnáší do vzorku nějaká energie. Často jde o 
míchání nebo třepání, pro velmi jemné materiály nebo silně vázané shluky bývá používán 
ultrazvuk [9]. 
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4 Stanovení distribuce velikosti částic práškového wolframu 
různými metodami pomocí analyzátoru Malvern 
 
4.1 Metody 
 
Jako analyzovaný materiál byl zvolen wolframový prášek o střední zrnitosti v oblasti 
mezi čtyřmi a pěti mikrometry. Hodnota střední zrnitosti byla stanovena pomocí přístroje 
Fisher. Vzorek byl měřen na laserovém analyzátoru Malvern 2000, jak na modulu Scirocco 
2000, pro suchou metodu měření, tak na modulu Hydro 2000S, pro mokrou metodu měření, 
tedy při analýze vzorku, jak v proudu vzduchu, tak i za použití disperzního činidla na bázi 
demineralizované vody. Vzorek byl také v průběhu testování deaglomerován pomocí 
zjemnění částic pomletím v laboratorním tyčovém mlýnu. 
 
4.2 Popis přístroje Malvern 2000 
 
Modul Hydro 2000S 
Objem vzorku:   50-120ml.  
Velikost částic:   až do 600μm – závisí na vzorku.  
Disperzní mechanismus:  Odstředivé čerpadlo, míchadlo a ultrazvuková sonda [10]. 
Modul je určen pro mokrou metodu analýzy. Zajišťuje disperzi vzorku, probíhá zde 
dávkování vzorku, jeho míchání, rozbíjení pomocí ultrazvuku, případně aplikace smáčedla. 
 
Modul Scirocco 2000 
Posun vzorku:   Variabilní rychlost posuvu, vibrační zásobník.  
Disperzní mechanismus:  Stlačený vzduch způsobuje kolize částic o stěny Venturiho 
trubice. Rozsah tlaku 0-4 bar.  
Provozní režimy:  Automatické prostřednictvím SOP. Ruční pomocí softwaru.  
Maximální velikost částic:  Až 2000 μm – závisí na vzorku [11]. 
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Modul je určen pro suchou metodu analýzy. Disperze probíhá v proudu vzduchu, 
vzorek je dávkován v lodičce za třesení o nastavené intenzitě, rozrušování vzorku probíhá jak 
při třesení v lodičce, tak při narážení vzorku do stěn Venturiho trubice za násypkou se síťkou 
a kuličkami. 
 
Optická lavice 
Princip měření:  rozptyl Mie 
Detekční systém:   Rudé světlo – přední rozptyl, boční rozptyl a zadní rozptyl. 
   Modré světlo – širokoúhlý a zpětný rozptyl 
 Světelné zdroje: Rudé světlo – Helium-neonový laser 
   Modré světlo – polovodičový zdroj světla 
Centrální měřící těleso, kde kyvetou prochází materiál a je analyzován pomocí 
světelných zdrojů. 
 
4.3 Časté zdroje potíží při měření 
 
Při samotném měření na přístroji Malvern 2000 je nutno dbát o čistotu a nepoškozenost 
okének kyvet u měřících modulů. Jedním z vhodných ukazatelů je intenzita laseru při 
nastavování pozadí měření, klesá-li pod obvyklou hodnotu, může to indikovat problémy 
s optickou čistotou okének. 
U suché metody je vhodné, obzvláště při analýzách silně abrazivního materiálu, např. 
práškového wolframu, kontrolovat stav, obroušenost a případné porušení Venturiho trubice, 
hadice přivádějící materiál do kyvety a kovové trubice spojující hadici s prostorem kyvety. 
U mokré metody je vhodné provádět čistící cyklus několikrát a používat vodu vysoké 
čistoty, např. demineralizovanou. 
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5 Optimalizace suché a mokré metody měření velikosti částic 
s cílem dosažení srovnatelných výsledků 
 
5.1 Aplikace mokré a suché cesty na neupravovaný práškový wolfram 
 
5.1.1 Suchá metoda při tlaku stlačeného vzduchu 1, 2 a 4 bar 
 
Výsledky měření suchou metodou za použití tří různých tlaků ukazují, že tlak 4 bary 
vykazuje nejvyšší míru zjemnění materiálu, tj. při tomto tlaku jsou aglomeráty nejvíce 
rozbíjeny. Distribuce velikosti částic je charakterizována hodnotami D10, D50 a D90, které 
vyjadřují hraniční mez, do které svou velikostí spadá 10, 50, resp. 90% proměřených částic. 
Získané hodnoty distribuce velikosti částic jsou uvedeny v tabulce 5.1. Jednotlivé distribuční 
křivky jsou srovnány na obr. 5.1, kde červená křivka odpovídá tlaku 4 bary, zelená 2 barům a 
modrá 1 baru. Tyto křivky představují průměrnou hodnotou ze tří měření, kdy byly rozdíly 
mezi naměřenými hodnotami křivek v rámci jednoho nastavení tlaku minimální. 
Tabulka5.1 Srovnání hodnot distribuce velikosti částic u 1, 2 a 4 bar. 
Tlak (bar) D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
1 3,334 8,533 21,545 
2 3,108 8,044 19,494 
4 2,862 7,308 16,123 
 
 
Obr. 5.1 Srovnání křivek distribuce velikosti částic při tlaku 1, 2 a 4 bar. 
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5.1.2 Mokrá metoda a vliv užití ultrazvuku a smáčedla. 
 
Možnost různého nastavení měření dovolila otestovat vliv použití ultrazvuku o různé 
intenzitě a smáčedla na bázi hexametafosforečnanu sodného (HMF) na analyzovaný materiál. 
Na obr. 5.2 je patrný rozdíl v distribuci velikosti částic práškového vzorku v závislosti na 
zvolených podmínkách měření. Červená křivka odpovídá měření vzorku při otáčkách 3500 
ot/min a ultrazvuku o nastavené hodnotě 100%. Zelená křivka představuje měření za shodně 
nastavených otáček čerpadla a intenzity ultrazvuku, ovšem za použití smáčedla. Světle modrá 
křivka je měření za snížené intenzity ultrazvuku a bez užití smáčedla HMF. Poslední, tmavě 
modrá křivka je výsledkem analýzy materiálu bez užití ultrazvuku, či HMF. 
 
Obr. 5.2 Srovnání distribučních křivek měřených za odlišných podmínek. 
Při analýze mokrou metodou se u neupravovaného materiálu vyskytl efekt postupné 
změny materiálu v průběhu měření. Při mokré metodě materiál na rozdíl od suché metody 
koluje v přístroji, dokud měřící cyklus trvá. Pokud je zadáno kontinuální měření více křivek 
z jednoho vloženého vzorku, výrazně se projeví efekt postupného zjemňování materiálu 
působením otáček čerpadla i ultrazvuku. Na obr. 5.3 a obr. 5.4 je znázorněn tento posun 
materiálu do jemnější oblasti, způsobený rozbíjením aglomerátů v průběhu cyklů měření na 
jediném vzorku.  Výraznější posun je spojen s aplikací ultrazvuku. Posun hodnot je uveden 
v tabulce 5.2 a tabulce 5.3. 
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Obr. 5.3 Kontinuální, opakované měření jednoho vzorku. Bez užití ultrazvuku. 
 
 
Obr. 5.4 Kontinuální, opakované měření jednoho vzorku. S užitím ultrazvuku. 
 
Tabulka 5.2 Hodnoty distribuce velikosti částic při kontinuálním měření bez 
ultrazvuku. 
Křivka D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
červená 7,004 20,788 50,802 
zelená 6,634 19,214 46,196 
světle modrá 6,365 18,175 43,731 
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Tabulka 5.3 Hodnoty distribuce velikosti částic při kontinuálním měření s ultrazvukem. 
Křivka D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
červená 6,958 20,634 49,353 
zelená 6,386 18,226 43,138 
světle modrá 6,032 16,867 40,123 
tmavě modrá 5,815 15,989 38,341 
 
5.1.3 Srovnání suché a mokré metody u neupravovaného wolframového prášku 
 
Mezi vyhodnocenou distribucí částic při použití suché a mokré metody, bez ohledu na 
použité modifikace metody, je zjevný značný rozdíl, jak ukazuje obr. 5.5. Červená křivka je 
výsledkem mokré metody, zelená představuje metodu suchou.  
 
Obr. 5.5 Srovnání suché a mokré metody u neupraveného W prášku. 
 
5.2 Aplikace mokré a suché cesty na práškový wolfram, zjemněný mletím v 
laboratorním tyčovém mlýnu 
 
Za účelem dosažení lepší shody mezi mokrou a suchou metodou byl materiál 
zjemňován před samotným měřením pomletím na laboratorním tyčovém mlýnu. Tato příprava 
byla vedena snahou o eliminaci většího množství aglomerátů. 
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5.2.1 Suchá metoda při tlaku stlačeného vzduchu 1, 2 a 4 bar 
 
Pomletý materiál byl analyzován stejným postupem jako u předchozího, nepomletého 
vzorku. Hodnoty distribuce velikosti částic jsou uvedeny v tabulce 5.4 a odpovídající 
distribuční křivky jsou znázorněny na obr. 5.6. Modrá křivka odpovídá tlaku 4 bary, červená 
2 barům a zelená 1 baru. 
Tabulka 5.4 Srovnání hodnot distribuce velikosti částic při tlaku 1, 2 a 4 bar. 
Tlak (bar) D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
1 2,847 6,191 11,191 
2 2,835 6,302 11,395 
4 2.626 6.088 11.131 
 
 
Obr. 5.6 Srovnání křivek distribuce velikosti částic při tlaku 1, 2 a 4 bar. 
 
5.2.2 Mokrá metoda a vliv užití ultrazvuku a smáčedla. 
 
Pomletý vzorek byl analyzován při různých modifikacích metody, jak je znázorněno na 
obr. 5.7. Červená křivka vyjadřuje průběh měření, kdy byl aplikován ultrazvuk o možné 
intenzitě 100% a vzorek byl vystaven působení smáčedla HMF. Zelená křivka představuje 
průběh analýzy, kdy na rozdíl od červené nebyl aplikován HMF. Světle modrá se od zelené 
liší úpravou intenzity ultrazvuku na úroveň 50%. Tmavě modrá křivka je měření bez 
ultrazvuku, či smáčedla. Tabulka 5.5 shrnuje hodnoty jednotlivých křivek. 
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Tabulka 5.5 Srovnání hodnot distribuce částic při použití různých modifikací mokré 
metody. 
Křivka D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
červená 3.323 6.568 11.418 
zelená 3.365 6.933 12.200 
světle modrá 3.319 6.887 12.154 
tmavě modrá 3.427 6.957 12.232 
 
 
Obr. 5.7 Srovnání distribučních křivek měřených za odlišných podmínek. 
 
Materiál zjemněný pomletím již dále nevykazuje efekt postupného zjemňování během 
kontinuálního, opětovného měření stejného vzorku, jak je patrno z obr. 5.8 a obr. 5.9. 
 
Obr. 5.8 Kontinuální, opakované měření jednoho vzorku. Bez užití ultrazvuku. 
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Obr. 5.9 Kontinuální, opakované měření jednoho vzorku. S použitím ultrazvuku a HMF. 
 
5.2.3 Srovnání suché a mokré metody u wolframového prášku upraveného pomletím 
v tyčovém laboratorním mlýnu 
 
Podobnost křivek měřených suchou i mokrou metodou na pomletém materiálu je 
znázorněna na obr. 5.10. Červená křivka znázorňuje měření mokrou metodou za použití 100% 
ultrazvuku a smáčedla HMF. Zelená taktéž mokrá metoda se 100% ultrazvuku, ovšem bez 
aplikace HMF a modrá představuje suchou metodu s použitým tlakem 4 bary. V tabulce 5.6 
jsou uvedeny jednotlivé hodnoty distribuce částic. 
 
Obr. 5.10 Srovnání suché a mokré metody měření u pomletého W prášku. 
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Tabulka 5.6 Srovnání hodnot distribuce částic u měření suchou metodou 4 bar a 
mokrou s ultrazvukem a HMF, respektive bez HMF. 
Křivka D10(μm) D50(μm) D90(μm) 
červená 3,308 6,541 11,329 
zelená 3,134 6,704 12,047 
modrá 2,626 6,088 11,131 
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6 Závěr 
 
Teoretická část práce je věnována nejdůležitějším fyzikálním vlastnostem práškových 
materiálů, tj. tvaru, velikosti a měrnému povrchu částic a metodám jejich stanovení. Zvláštní 
pozornost byla zaměřena na stanovení distribuce velikosti částic pomocí laserové  
difrakce se soustředěním na charakteristiky přístroje Malvern 2000 Mastersizer, který byl 
využit při praktické části této práce. 
Z výsledků analýz prováděných v rámci praktické části této práce, lze dojít k závěru, že 
v případě použití práškového vzorku bez předchozího pomletí na tyčovém mlýnu, jsou křivky 
distribuce velikosti částic měřené suchou a mokrou metodou značně odlišné. Pokud má být 
výsledkem co největší shoda křivek měřených těmito metodami, je nutné materiál před 
analýzou zjemnit, respektive rozbít aglomeráty pomocí mletí v tyčovém mlýnu, jak je patrné 
ze srovnání na obr. 5.1 a obr. 5.6. Po pomletí je rozdílnost křivek měřených při různém tlaku 
suchou metodou mnohem menší, u mokré metody zase mizí efekt postupného zjemňování 
materiálu během opakovaného měření a s ním spojené cirkulace materiálu uvnitř přístroje, viz 
obr. 5.3 a obr. 5.4 versus obr. 5.8 a obr. 5.9. 
V případě použití pomletého materiálu je výsledná shoda distribučních křivek mnohem 
vyšší, viz obr. 5.6. Je evidentní, že tlak 4 bary při měření suchou metodou rozbíjí a zjemňuje 
materiál do takové míry, které nelze mokrou metodou dosáhnout ani při maximální intenzitě 
ultrazvuku, míchání a použití HMF. Aplikace HMF vedla k užší distribuční křivce v důsledku 
zvýšené smáčivosti materiálu, tj. s úzkým rozptylem velikosti částic.  
Jak je patrno z tabulky 5.6, ve snaze dosáhnout co nejlepší shody distribučních křivek 
mokré a suché metody na přístroji Malvern 2000, se jeví jako ideální postup materiál před 
měřením pomlít na tyčovém mlýnu a poté při analýze mokrou metodou použít maximální 
hodnotu ultrazvuku a smáčedlo HMF. 
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